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© Formkdrper mit hohem Gehalt an Siliziumdioxid und Verfahren zur Herstellung solcher Formkorper. 



© Es ist ein Formkdrper aus amorphem Silizium- zur Herstellung solcher Formkorper angegeben. 

dioxid, der eine chemische Reinheit von mindestens 

99,9 % und einen Cristobalitgehalt von hochstens 1 

% besitzt und der gasundurchlassig ist, bekannt. Um 

Formkorper aus amorphem Siliziumdioxid bereitzu- 

stellen, die eine hohe Prazision aufweisen, die so- 

wohl von kleinem als auch groflem Format und von 

einfacher bis komplizierter Formgebung sein kon- 

nen, die eine chemische Reinheit von mindestens 

99.9 % besitzen, ab Wandstarken von 1 mm gasun- 
durchlassig sind, die eine hohe Kaltbiegefestigkeit, 

geringe Warmeleitfahigkeit und geringe Warmeab- 
^ strahlung besitzen, die temperaturwechselbestandig 

und wiederholt Oder auch langzeitig Temperaturen 

im Bereich von 1000 bis 1300 # C aussetzbar sind 
|q und die scharfkantig, ohne verlaufende Verbindungs- 
ftf^ stellen verschweii3bar sind und die eine geringe 
^ spektrale Transmission vom ultravioletten bis in den 

mittleren infraroten Spektralbereich aufweisen, ist 
CD der Formkorper opak, enthalt Poren, bei einer 
q Wandstarke von 1 mm ist seine direkte spektrale 

Transmission im Wellenlangenbereich von X = 190 
S=| nm bis X = 2650 nm praktisch konstant und liegt 

unterhalb von 10 % und er weist eine Dichte auf, die 

wenigstens 2,15 g/cm 3 betragt. Es ist ein Verfahren 
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Die Erfindung betrifft einerseits einen Formkor- 
per aus amorphem Siliziumdioxid, der eine chemi- 
sche Reinheit von mindestens 99,9 % und einen 
Cristobalitgehalt von hochstens 1 % besitzt und 
der gasundurchlassig ist. Daruberhinaus betrifft die 
Erfindung ein Verfahren zum Herstellen eines ga- 
sundurchiassigen Formkorpers aus amorphem Sili- 
ziumdioxid, der eine chemische Reinheit von min- 
destens 99,9 % besitzt und dessen Cristobalitge- 
halt hochstens 1 % betragt. wobei als Ausgangs- 
material amorphes Quarzglas einer Reinheit von 
mindestens 99,9 % zu einem Pulver mit einer 
Teilchengrofle unter 70 um zerkleinert, aus dem 
Pulver ein Schlicker hergestellt, der Schlicker zur 
Erzeugung eines Formkorper-Rohlings in eine po- 
rose, dem Formkdrper entsprechende Form einge- 
fullt und darin eine vorbestimmte Zeit belassen, 
nach Entfernen der Form der Formkorper-Rohling . 
getrocknet und anschlieflend in einem Ofen auf 
eine Temperatur Uber 1200 *C erhitzt und danach 
abgekuhlt wird. 

Formkorper mit einem hohen Gehalt an Silizi- 
umdioxid, der uber 99,56 % liegt, werden auf vie- 
len technischen Gebieten benutzt. Als Beispiele fur 
solche Anwendungsgebiete seien erwahnt: GieB- 
rohre fur das StranggieBen von Stahl Oder Nichtei- 
senmetallen, Kerne fur Herstellung von Druckund 
Feinguflteilen, Tiegel fur das Ziehen von Kristallen, 
Flansche fur Diffusionsrohre, in denen z.B. Halblei- 
ter-Dotierprozesse durchgefuhrt werden. Bei den 
meisten Anwendungen wird von den Formkorpern 
eine hohe Bestandigkeit bei Temperaturen im Be- 
reich von 1000 *C gefordert, bisweilen auch eine 
hohe Temperaturwechselbestandigkeit. Um einen 
wiederholten Einsatz der Formkorper bei Tempera- 
turen oberhalb von 1100 - C zu ermoglichen, sollte 
ihr Cristobalitgehalt wegen der Cristobalitbildung ab 
etwa 1100 # C hochstens wenige Prozent betragen. 
Die Dichte der nach dem Schlickergieflverfahren 
hergesteilten und ublicherweise bei Temperaturen 
im Bereich von 1100 *C bis maximal 1250 *C 
gesinterten Formkorper (siehe hierzu Keramische 
Zeitschrift 38. Jahrgang, Nr. 8, 1986, S. 442-445; 
EP 0 475 549 31) liegt im Bereich von 85 % bis 90 
% der theoretischen Dichte von Quarzglas. Die 
Kaltbiegefestigkeit wird mit 15 N/mm 2 angegeben. 

Formkorper mit einer Dichte, die etwa 95 % 
der theoretischen Dichte von Quarzglas betragt, 
werden durch Erhitzen von Quarzzitsand in rotie- 
renden Formen mittels elektrischen Lichtbogen er- 
halten (DE - 543 957). Diese Formkorper sind, 
bedingt durch ihr Herstellungsverfahren, rotations- 
symmetrisch und mUssen ggf. noch mechanisch 
weiterbearbeitet werden. Sie besitzen eine Kaltbie- 
gefestigkeit von etwa 65 N/mm 2 . 

Aus der DE-OS 22 18 766 sind dOnnwandige 
GefaBe, insbesondere Tiegel, zum Ziehen von Ein- 
kristallen bekannt, die aus amorphem Siliziumdio- 



xid hoher Reinheit bestehen. Der Cristobalitgehalt 
dieser GefaBe betragt hochstens 1 % und sie sind, 
bedingt durch ihr Herstellungsverfahren, gasun- 
durchlassig und durchsichtig. Sie werden nach 
5 dem SchlickergieBverfahren hergestellt. Als Aus- 
gangsmaterial wird glasige Kieselsaure einer che- 
mischen Reinheit von mindestens 99,95 % verwen- 
det, die in ublichen Muhlen zu einem Pulver zer- 
kleinert wird, wobei die Quarzteilchen nicht groGer 

10 als 200 um sein sollten und die durchschnittliche 
TeilchengroBe zwischen 1 und 70 um liegen sollte. 
Aus diesem Pulver wird unter Zusatz von destillier- 
tem Wasser ein Schlicker hergestellt. Der Schlicker 
wird zur Erzeugung eines Tiegel-Rohlings in einer 

75 porosen, beispielsweise aus Gips bestehenden, 
und dem herzustellenden Tiegel entsprechenden 
Form gegossen und darin eine ausreichend lange 
Zeit belassen, um eine gewunschte Wandstarke 
entstehen zu lassen. Sobald der Tiegel genugend 

20 fest ist, wird er aus der Form genommen und 
teilweise getrocknet. Die vollstandige Trocknung 
erfolgt in einem Erhitzungsraum bei etwa 177 'C. 
Zur Entfernung von alien verbrennbaren Bestand- 
teilen, wie beispielsweise Polyurethangummi-Ab- 

25 rieb, die beim Zerkleinern in der Muhle entstehen, 
und von absorbiertem Wasser wird der Tiegel lang- 
sam bis auf 1150 *C erhitzt. Nach Abkuhlung auf 
Zimmertemperatur wird der Tiegel auf einem Gra- 
phitdorn in einer Heizkammer unter Heliumatmo- 

30 sphare etwa 3 bis 4 Minuten lang auf etwa 1680 
•C erhitzt, bis der Tiegel durchsichtig ist. Danach 
laBt man den Tiegel in der Heliumatmosphare fur 
etwa 1/2 Minute auf etwa 1480 *C abkuhlen, um 
ihn dann mittels einer Zange vom Graphitdorn ab- 

35 zunehmen und auf Zimmertemperatur abkuhlen zu 
lassen. Um die Cristobalitbildung moglichst gering, 
d.h. unterhalb 1 %, zu halten, wird der Tiegel dem 
Hochtemperaturbereich uber 1200 *C wahrend 
des Heizund AbkGhlvorgangs hochstens fUr eine 

40 Zeitdauer von 10 Minuten ausgesetzt. Die Wand- 
starke der so erhaltenen Tiegel liegt zwischen 2 
und 4 mm. 

Die Aufgabe der Erfindung besteht darin, 
Formkorper aus amorphem Siliziumdioxid bereitzu- 

45 stelien, die eine hohe Prazision aufweisen, die so- 
wohl von kleinem als auch groBem Format und von 
einfacher bis komplizierter Formgebung sein kon- 
nen, die eine chemische Reinheit von mindestens 
99,9 % besitzen, ab Wandstarken von insbesonde- 

50 re 1 mm gasundurchlassig sind, die eine hohe 
Kaltbiegefestigkeit, geringe Warmeleitfahigkeit und 
geringe Warmeabstrahlung besitzen, die tempera- 
turwechseibestandig und wiederholt Oder auch 
langzeitig Temperaturen im Bereich von 1000 bis 

55 1300 # C aussetzbar sind und die scharfkantig, 
ohne verlaufende Verbindungsstellen verschweiB- 
bar sind und die eine geringe spektrale Transmis- 
sion vom ultravioletten bis in den mittleren infraro- 
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ten Spektralbereich aufweisen. 

Der Erfindung liegt weiterhin die Aufgabe zu- 
grunde, ein Verfahren anzugeben, das ermogliqht, 
auf technisch einfache und preiswerte Weise aus 
amorphem Siliziumdioxid bestehende Formkorper s 
beliebigen Formats mit Wandstarken bis zu 100 
mm herzustellen, die eine hohe Prazision, eine 
hohe Kaltbiegefestigkeit, eine geringe Warmeleitfa- 
higkeit und Warmeausdehnung besitzen, die ga- 
sundurchlassig sind und deren Strahlungstransmis- io 
sion gering ist, insbesondere auch im nahen und 
mittleren Infrarotbereich. 

Die der Erfindung zugrundeliegende Aufgabe 
wird fur einen Formkorper aus amorphem Silizium- 
dixod, der eine chemische Reinheit von minde- 75 
stens 99,9 % besitzt und der gasundurchlassig ist, 
dadurch gelost, daB er opak ist, Poren enthalt, bei 
einer Wandstarke von 1 mm seine direkte spektrale 
Transmission im Wellenlangebereich von X = 190 
nm bis X = 2650 nm praktisch kontant ist und 20 
unterhalb von 10 % liegt, und daB er eine Dichte 
aufweist, die wenigstens 2,15 g/cm 3 betragt. Die 
Gasundurchlassigkeit bezieht sich dabei auf nor- 
male Raumtemperatur, weil Quarzglas bei dieser 
Temperatur keine technisch merkbare Gasdurch- 25 
lassigkeit besitzt. 

Der erfindungsgemafle Formkorper zeichnet 
sich dadurch aus, daB mindestens 80 % der Poren 
eine maximale Porenabmessung von weniger als 
20 um aufweisen. VorteiJhafterweise betragt die 30 
maximale Porenabmessung weniger als 10 um. 
Der Porengehalt der Formkorper liegt im Bereich 
von 0,5 bis 2,5 % pro Volumeneinheit. 

Die erfindungsgemaflen Formkorper zeichnen 
sich vorteilhaft weiterhin dadurch aus, daB die Kalt- 35 
biegefestigkeit fur eine Querschnittsflache von 4 
mm x 4 mm mindestens 60 N/mm 2 betragt, die 
erheblich uber derjenigen bekannter opaker Form- 
korper aus amorphem Siliziumdioxid liegt und mit 
der von transparenten Quarzglas-Formkorpern ver- 40 
gleichbar ist. In einzelnen Fallen wurden sogar 
Kaltbiegefestigkeiten erreicht, die uber 90 N/mm 2 
lagen. 

Gegenuber handelsublichen, Poren enthalten- 
den opaken Formkorpern zeichnen sich die Form- 45 
korper gemaB der Erfindung auBerdem dadurch 
aus, daB bei einer Wandstarke von 1 mm ihre 
direkte spektrale Transmission, - d.h. die spektrale 
Transmission ohne Erfassung eventueller Streu- 
strahlung im Wellenlangenbereich von X = 190 50 
nm bis X = 2650 nm praktisch konstant und unter- 
halb von 10 % liegt, was sie z.B. zur Fiiterung auch 
im nahen und mittleren Infrarotspektral bereich ge- 
eignet macht, d.h. um gegen diese Strahlung emp- 
findliche Korper abzuschirmen. 55 

Die minimale Wandstarke der erfindungsgema- 
flen Formkorper wird durch die maximale Porenab- 
messung vorgegeben, wobei aus Festigkeits- und 



Dichtigkeitsgrunden die minimale Wandstarke etwa 
das 3- bis 5-fache der maximalen Porenabmessung 
betragt, also bei etwa 0,1 mm liegt. 

Bevorzugt besitzen die erfindungsgemaflen 
Formkorper eine Wandstarke im Bereich von 1 bis 
100 mm. Sie eignen sich besonders aufgrund ihrer 
Biegefestigkeit, Temperaturbestsmdigkeit und ihrer 
hohen chemischen Reinheit als Tragevorrichtung 
oder als Unterlage fUr hochreine Korper, wie bei- 
spielsweise Silizium-Wafer, die einer Hochtempera- 
turbehandlung bis zu 1300 *C unterworfen werden. 
Auch als Bauelemente in oder fur Reaktoren aus 
hochstreinem Quarzglas, in denen Silizium-Halb- 
zeug fur Halbleiterbauelemente behandelt werden, 
eignen sich die erfindungsgemaflen Formkorper 
vorteilhaft. Sie konnen auch als Hohlkorper ausge- 
bildet sein, vorzugsweise in Form eines Flansches 
oder Tiegels, wobei die Tiegel beispielsweise zum 
Kalzinieren anorganischer Substanzen, wie Leucht- 
stoffen, oder als Schmelztiegei, beispielsweise fur 
Gold, dienen konnen. Dabei ist wegen der hohen 
chemischen Reinheit der Formkorper keine Verun- 
reinigung des in ihnen zu behandelnden Gutes 
auch bei hohen Temperaturen zu befurchten. Als 
Flansche ausgebildete Formkorper gemaB der Er- 
findung lassen sich gut beispielsweise an Behaitern 
aus transparentem Quarzglas anschweifien, wobei 
sich in vorteilhafter Weise exakte, scharfkantige 
und nicht verlaufende Verbindungsstellen ergeben. 

Nachfolgend wird der erfindungsgemaQe Form- 
korper sowie das erfindungsgemafle Verfahren wei- 
terhin erlautert, und zwar unter Bezugnahme auf 
die Zeichnungen. In den Zeichnungen zeigen: 
Figur 1 einen als Flansch ausgebildeten er- 
findungsgemaflen Formkorper, der 
die folgenden Abmessungen besitzt: 
0af = 285 mm, 0 iF = 220 mm, d F 
- 12,7 mm 

H = 25,4 mm, H St = 12,7 mm, d Sl 
= 4 mm 

0 af = AuBendurchmesser vom 
Flansch 

0 iF = Innendurchmesser vom 
Flansch 

d F - Dicke vom Flansch 
H = Gesamthohe 
H SI = Hohe vom Steg 
d S i = Dicke vom Steg 
Figur 2 ein Diagramm der direkten spektra- 
len Transmission eines Formkorpers 
nach der Erfindung im Wellenlange- 
bereich X = 190 nm bis X = 2650 
nm, 

Figur 3 ein FIuBdiagramm, das wesentiiche 
Verfahrensschritte des erfindungsge- 
maflen Verfahrens zeigt, 

Figur 4 einen Vertikalschnitt durch die mit 
Schlicker gefullte Form gemaB Aus- 
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fuhrungsbeispiel, und 
Figur 5 den Temperaturverlauf als Funktion 
der Zeit fur die Erhitzung des ge- 
trockneten Formkorper-Rohlings. 

Fur den in Figur 2 dargestellten Verlauf der 
direkten spektralen Transmission wurde ein platt- 
chenformiger Formkorper mit einer Dicke von 1 
mm verwendet. Die Messungen wurden mit einem 
Spektralphotometer vom Typ Perkin- Elmer 
LAMBDA 9 ohne Ulbricht-Kugel durchgefuhrt. Die 
Oberflachen der Probeformkorper waren poliert. 
Wie aus dem Kurvenverlauf zu ersehen ist, ist die 
direkte spektrale Transmission im untersuchten 
Spektralbereich praktisch konstant und sie liegt un- 
terhalb von 1 %. 

Die erfindungsgemaBen Formkorper lassen 
sich gleich gut mechanisch maschinell bearbeiten 
wie transparente Quarzglas-Formkdrper; sie mus- 
sen vor der Bearbeitung jedoch nicht einer Tempe- 
rung unterworfen werden, wie dies bei transparent 
ten Quarzglas-Formkdrpern zur Reduzierung Oder 
Beseitigung von Spannungen erforderlich ist, weil 
sie praktisch spannungsfrei sind. Auch ist ihre che- 
mische Bestandigkeit gleich gut wie diejenige der 
transparenten Quarzglas-Formkdrper. Nach der 
VerschweiBung oder dem Versiegeln ihrer Oberfla- 
che mit einer Feuerpolitur, beispielsweise mittels 
Gasbrenner, ist kein merkbarer Schwund feststeN- 
bar. Die Warmeleitfahigkeit der Formkorper nach 
der Erfindung ist etwa gleich derjenigen transpa- 
renter Quarzglas-Formkdrper. 

Formkorper gemaB der Erfindung werden in 
bevorzugter Weise nach dem SchlickergieBverfah- 
ren hergestellt. Dieses SchlickergieBverfahren 
zeichnet sich erfindungsgemaB dadurch aus, daB 
zur Herstellung eines opaken, Poren enthaltenden 
Formkdrpers, dessen direkte spektrale Transmis- 
sion bei einer Wandstarke von 1 mm im Wellenlan- 
genbereich X = 190 nm bis X = 2650 nm prak- 
tisch konstant und unterhalb von 10 % liegt, der 
Schlicker vor dem Einfullen in die pordse Form 
wahrend einer Zeitdauer von 1 bis 240 Stunden, 
abhangig von der Schlickermenge, durch fortwah- 
rende Bewegung stabilisiert, der trockene Formkdr- 
per-Rohling im Ofen mit einer Aufheizgeschwindig- 
keit von 5 bis 60 K/min auf eine Sintertemperatur 
im Bereich von 1350 bis 1450 *C aufgeheizt, einer 
Temperatur von uber 1300 *C wahrend einer Zeit- 
dauer von mindestens 40 min ausgesetzt und der 
gesinterte Formkorper mit einer AbkOhlgeschwin- 
digkeit von mehr als 5 K/min bis auf eine Tempera- 
tur von etwa 1000 'C abgekuhlt wird. Diese Min- 
destzeitdauer, wahrend der der getrocknete Form- 
kdrper-Rohling einer Temperatur von uber 1300 
•C wahrend einer Zeitdauer von mindestens 40 
min ausgesetzt wird, ergibt sich aus der Summe 
folgender Zeiten: 



1. der Zeitdauer, wahrend der der Formkdrper- 
Rohling von 1300 # C auf Sintertemperatur auf- 
geheizt wird; 

2. der Zeitdauer, wahrend der der Formkorper- 
5 Rohling auf der Sintertemperatur gehalten wird; 

3. der Zeitdauer, wahrend der der Formkorper- 
Rohling von der Sintertemperatur auf 1300 *C 
abgekuhlt wird. 

GegenUber bekannten SchlickergieBverfahren 

70 zur Herstellung von Formkorpem zeichnet sich das 
erfindungsgemaBe Verfahren einerseits durch die 
hohe Sintertemperatur von 1350 bis 1450 * C aus, 
die urn wenigstens 100 *C uber den bisher ange- 
wandten Sintertemperaturen von 1 1 00 bis 1 250 • C 

75 liegt, andererseits durch die Zeitdauer von minde- 
stens 40 min wahrend der der Formkdrper-Rohling 
einer Temperatur uber 1300 - C ausgesetzt wird. 
Diese Zeitdauer ist mindestens um das Vierfache 
langer als sie zur Herstellung transparenter Form- 

20 kdrper aus Siliziumdioxid nach dem. SchlickergieB- 
verfahren (DE-OS 22 18 766) als maximale Zeit- 
dauer, die nicht Ciberschritten werden sollte, ange- 
geben wird. Das Uberraschende ist, daB die nach 
dem erfindungsgemaBen Verfahren hergestellten 

25 Formkorper einen Cristobalitgehalt von hdchstens 
1 % aufweisen. 

Als Ausgangsmaterial wird hochreines, amorp- 
hes Siliziumdioxid mit einer chemischen Reinheit 
von 99,9 % eingesetzt, das in an sich bekannter 

30 Weise, beispielsweise aus Quarzsand oder Bergkri- 
stall, hergestellt wird. FOr das erfindungsgemaBe 
Verfahren lassen sich vorteilhafterweise als Aus- 
gangsmaterial auch Quarzglasabfalle, wie Quarz- 
glasbruch, verwenden, wie sie z.B. bei der Herstel- 

35 lung von Reaktoren fur die Behandiung von Halb- 
leiterbauelementen oder anderer Quarzglasappara- 
turen anfallen, sofern die Bedingung der chemi- 
schen Reinheit von mindestens 99,9 % erfullt ist. 
Diese Abfalle, die bisher entsorgt wurden, konnen 

40 also erneut zur Herstellung von Formkdrpern hoher 
Prazision genutzt werden, was zu einer nicht ver- 
nachlassigbaren Rohstoffund Kostenersparnis fOhrt, 
weil derartige Abfalle hinsichtlich der chemischen 
Reinheit nicht nochmals teuren Reinigungsprozes- 

45 sen unterworfen werden mOssen. 

Die Zerkleinerung des Ausgangsmaterials er- 
folgt mit an sich bekannten Vorrichtungen, wobei 
darauf zu achten ist, daB keine wesentlichen Men- 
gen an nichtentfernbaren Verunreinigungen in das 

so herzustellende Pulver gelangen. 

Bevorzugt wird ein Schlicker mit einem pH- 
Wert zwischen 3 und 5 verwendet, der in die Form 
eingefOllt wird. Dabei hat sich weiterhin als vorteil- 
haft erwiesen, den Schlicker vor dem Einfullen in 

55 die Form kurzzeitig einem Vakuum auszusetzen, 
um in ihm eventuell enthaltene Luftblasen zu ent- 
fernen. 
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Bewahrt hat es sich, wahrend des Einfullens 
des Schlickers in die Form und/oder seines Belas- 
sens in der Form zwischen freier Schlickeroberfla- 
che und nicht mit Schlicker benetzter AuBenober- 
flache der Form eine Druckdifferenz aufrechtzuer- 
halten, derart, daB der Druck an der Aufienoberfla- 
che niedriger als an der freien Schlickeroberflache 
ist. Verwendet man Gips als Werkstoff fur die 
Form, so hat es sich als vorteilhaft erwiesen, an der 
AuBenoberflache der Form einen Druck von weni- 
ger als 0,8 bar aufrechtzuerhalten. Dies kann in 
einfacher Weise dadurch bewerkstelligt werden, 
daB die Form in einen Behalter eingesetzt wird, der 
auf einem Druck unter Atmospharendruck gehalten 
wird. Der Schlicker kann, wenn die Druckdifferenz 
vergroBert werden soil, unter Uberdruck. d.h. im 
DruckgieBverfahren, in die Form eingefullt werden. 
Das Druckgieflverfahren zum Einbringen des 
Schlickers in die Form empfiehlt sich fur den Fall, 
dafl als Werkstoff fur die Form ein poroser Kunst- 
stoff verwendet wird. Es hat sich bewahrt, den 
Schlicker zur Bildung eines Formkorper-Rohlings 
fur eine Zeitdauer von 5 bis 400 min in der Form 
zu belassen. Danach wird der Formkorper-Rohling 
zur Trocknung von Raumtemperatur auf etwa 300 
• C erhitzt, wobei vorteilhafterweise die Temperatur 
stufenweise auf 300 "C erhoht wird. Bewahrt hat 
es sich dabei, die Hone der Temperaturstufen im 
Temperaturbereich unterhalb 100 "C niedriger als 
im Temperaturbereich von 100 bis 300 *C zu 
wahlen. Besonders gute Ergebnisse der Trocknung 
werden erzielt, wenn sie unter Vakuum durchge- 
fuhrt werden, wozu ein handelsublicher Vakuum- 
Trockenschrank verwendet wird. Um eine vollstan- 
dige Trocknung sicherzustellen und gleichzeitig 
auch eventuelle organische Verunreinigungen, die 
beim Zerkleinern des Ausgangsmterials als Abrieb 
von der Auskleidung des Zerkieinerungsgerats in 
das Pulver und damit in den Schlicker gelangt sein 
konnten, zu entfernen, wird der Formkorper-Roh- 
ling auf eine Temperatur im Bereich von 900 bis 
1000 'C erhitzt und auf dieser Temperatur wah- 
rend einer Zeitdauer von 30 bis 200 min gehalten. 
Der nunmehr vorliegende Formkorper-Rohling wird 
dann in einem Ofen, wie oben bereits erwahnt, mit 
einer Aufheizgeschwindigkeit von 5 bis 60 K/min 
auf die Sintertemperatur im Bereich von 1350 bis 
1450 'C erhitzt und in Abhangigkeit von der Auf- 
heizgeschwindigkeit eine vorgegebene Zeitdauer 
auf der Sintertemperatur gehalten und anschlie- 
fiend mit einer Abkuhlgeschwindigkeit von mehr als 
5 K/min bis auf eine Temperatur von etwa 1000 *C 
abgekUhlt. Die Zeitdauer, wahrend der der Form- 
korper-Rohling auf der Sintertemperatur gehalten 
wird, wird um so langer gewahlt, je groBer die 
Aufheizgeschwindigkeit ist. Die weitere AbkOhlung 
im Ofen kann beliebig schnell Oder auch langsam 
erfolgen, da dies keinen merkbaren EinfluB auf die 



Eigenschaften des Formkdrpers hat. Vorteilhafter- 
weise wird zur Hochtemperatursinterung des Form- 
korper-Rohlings im Ofen eine oxidierende Atmo- 
sphare aufrechterhalten, was das Verfahren we- 

5 sentlich vereinfacht. " 

Wahrend der Trocknung, der Temperaturbe- 
handlung im Bereich von 900 bis 1100 'C, der 
Sinterung und der Abkuhiung ist der Formkorper- 
Rohling bzw. der Formkbrper auf einer Unterlage, 

w beispielsweise aus chemisch hochreinem, rekristal- 
lisiertem Siliziumkarbid, angeordnet, also auf einem 
Werkstoff, der nicht mit dem amorphen Siliziumdio- 
xid des Formkorpers reagiert. 

Bei der Herstellung von Formkorpem mit sehr 

15 komplizierter Formgebung, wie z.B. Formkorpern 
mit Hinterschneidungen, wurde beobachtet, dafl der 
abgekuhlte Formkorper im Bereich solcher Stellen 
eine diinne rauhe Oberfiachenschicht aufwies; die- 
se Oberfiachenschicht wird dann bevorzugt mecha- 

20 nisch oder durch kurzzeitige Behandlung mittels 
Fluorwasserstoffsaure abgetragen. 

In Figur 3 ist das gesamte Verfahren nochmals 
in Form eines FluBdiagramms dargestellt, wobei 
nur die wesentlichen Verfahrensschritte angegeben 

25 sind. 

Nachfolgend wird anhand eines Ausfuhrungs- 
beispiels die Herstellung eines ringformigen Form- 
korpers mit den Abmessungen 0 A = 297 mm, & x 
- 206 mm, Dicke = 16 mm beschrieben, und 
30 zwar unter Bezugnahme auf das FluSdiagramm der 
Figur 3. 

Als Ausgangsmaterial wurde eine Kornung aus 
amorphem Siliziumdioxid einer chemischen Rein- 
heit von besser als 99,99 % verwendet, die eine 
35 KorngroBenverteilung von 80 % im Bereich von 
355 bis 2000 um, von 19 % < 355 um und 1 % > 
2000 um aufwies. 

Diese Kornung wurde in einer allseitig mit- 
Polyurethan ausgekleideten Kugelmuhle zusammen 
40 mit demineralisiertem Wasser einer Leitfahigkeit 
von S 0,05 uS gemahlen. Die Mahlkugeln bestan- 
den aus Quarzglas, das eine chemische Reinheit 
von 99,99 % besafl. Der Mahlversatz setzte sich 
wie folgt zusammen (in Masse-Prozent): 
45 42 % Kornung, 

1 1 % Wasser, 

47 % Mahlkugeln. 

Gemahlen wurde dieser Mahlversatz 240 Stun- 
den bei einer Drehgeschwindigkeit von 50 Umdre- 

50 hungen pro Minute. Nach der Mahlung lag eine 
Komverteilung im Bereich von > 0,45 um bis < 50 
um vor, wobei der Hauptanteil von etwa 60 % 
zwischen 1 um und 10 um lag. Die Analyse der 
Komverteilung wurde mittels einem Laserbeu- 

55 gungsspektrometer durchgefuhrt. 

Nach Entfernung der Mahlkorper aus dem 
Schlicker wurde dieser stabiiisiert, indem der 
Schlicker 240 Stunden in der Kugelmuhle mit einer 
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Drehgeschwindigkeit von 50 Umdrehungen pro Mi- 
nute in Bewegung gehalten wurde. Nach dieser 
Stabilisierung wurden im Schlicker keine Sedimen- 
tationserscheinungen mehr beobachtet. Der Fest- 
stoffanteil im Schlicker lag zwischen 78 und 79 %. 
sein pH-Wert betrug etwa 4,5. Bevor der Schlicker 
in die Form eingefullt wurde, wurde er noch 20 
Minuten einem Unterdruck von 0,8 bar ausgesetzt, 
urn etwa in dem Schlicker eingeschlossene Luftbla- 
sen zu entfernen. 

Der so erzeugte Schlicker wurde dann blasen- 
frei in eine mit EntlOftungskanalen versehene, zu- 
vor mit staubund olfreier Druckluft und deminerali- 
siertem Wasser (Leitfahigkeit S 0,05 uS) gereinigte 
Form mit den Abmessungen der Ausnehmung: 0 A 
= 315 mm; 0\ = 218 mm, Hone = 17 mm aus 
handelsublichem Hartgips (PreQformgips) Qber ei- 
nen Zeitraum von 30 Sekunden einlaufenlassen, 
wobei der sich verringernde Schlickerpegel wah- 
rend drei Stunden in regelmafligen Intervallen auf- 
gefullt wurde. Nach einer weiteren dreistundigen 
Verweilzeit in der Form wurde der gebildete Form- 
korper-Rohling unter Zufuhr von gereinigter Druck- 
luft in die Entluftungskanale der Form entnommen. 
Wahrend des EinfiiJIens des Schlickers in die Form 
sowie wahrend der Verweilzeit in der Form wurde 
an der nicht mit Schlicker benetzten Auflenoberfla- 
che der Form ein Unterdruck von 0,1 bar aufrech- 
terhalten, wahrend der Flussigkeitsspiegel des 
Schlickers unter normalem Atmospharendruck 
stand. 

In Figur 4 ist im Vertikalschnitt die mit Schiik- 
ker gefullte Form dargestellt. Mit der Bezugsziffer 1 
ist die mit EntlOftungskanalen 2 versehene, mehr- 
teilige Form bezeichnet. deren Ausnehmung mit 
Schlicker 3 gefullt ist. Die Form 1 ist gasdicht im 
Gehause 4 angeordnet, das mittels der Pumpe 5 
auf einem Unterdruck von 0,1 bar im Inneren ge- 
halten wird. Zur Entnahme des Formkdrper-Roh- 
lings wird die Pumpe 5 abgeschaltet und uber den 
DruckluftanschluB 6 Druckluft in das Gehause 4 
eingeleitet. 

Der Formkorper-Rohling wurde anschliefiend in 
einem Trockenschrank unter Normalatmosphare 
getrocknet. Um eine schonende und stdrungsfreie 
Entfernung von Restwasser aus dem Formkdrper- 
Rohling sicher zu gewahrleisten, wurde eine stufen- 
weise Erhitzung auf 300 *C durchgefuhrt, wobei 
die Temperaturstufen 30, 45, 70. 95, 110, 200 und 
300 # C betrugen und die Verweilzeiten des Form- 
kdrper-Rohlings auf den genannten Temperaturstu- 
fen 15; 15; 15; 15; 15; 8; 8 Stunden betrugen. 

Um nach der Trocknung noch geringfugig im 
Formkorper-Rohling vorhandenes, absorbiertes 
Restwasser sowie vom Mahlvorgang eventuell vor- 
handene organische Abriebverunreinigungen zu 
entfernen, wurde der getrocknete Formkorper-Roh- 
ling in einem faserausgekleideten, elektrisch be- 



heizten Ofen unter Luft, wobei der Formkorper- 
Rohling auf einer zuvor bei 1700 *C ausgeheizten 
Unterlage aus rekristallisiertem Siliziumkarbid an- 
geordnet war, mit einer Aufheizgeschwindigkeit von 

5 5k/min auf eine Temperatur von 1000'C aufgeheizt 
und wahrend einer Zeitdauer von 2 Stunden auf 
dieser Temperatur gehalten. Der Formkorper-Roh- 
ling wies danach eine Dichte von 2,0 g/cm 3 und 
eine offenporige Gefiigestruktur auf. 

io Anschliefiend erfolgte die Hochtemperaturbe- 

handlung des Formkdrper-Rohlings im vorbeschrie- 
benen Ofen. Die Aufheizgeschwindigkeit auf die 
Sintertemperatur von 1400 *C betrug 10 K/min. 
Die Haltezeit des Form korper-Roh lings auf der 

75 Sintertemperatur betrug 60 Minuten. Danach wurde 
der Formkdrper abgekuhlt, und zwar von 1400 *C 
auf 1000 *C mit einer Abkuhlgeschwindigkeit von 
10 K/min und danach bis zu seiner Entnahme aus 
dem Ofen entsprechend der naturlichen Kuhlkurve 

20 des Ofens, was etwa 8 Stunden dauerte. Der Form- 
kdrper wurde bei einer Temperatur von 300 *C 
dem Ofen entnommen. Seine Dichte wurde mit 
2,18 g/cm 3 bestimmt. 

Figur 5 zeigt den Temperaturverlauf als Funk- 

25 tion der Zeit fur die Erhitzung des getrockneten 
Formkdrper-Rohlings wie vorstehend beschrieben. 

Patentanspriiche 

30 1- Formkdrper aus amorphem Siliziumdioxid, der 
eine chemische Reinheit von mindestens 99,9 
% und einen Cristobalitgehalt von hdchstens 1 
% besitzt und der gasundurchlassig ist, da- 
durch gekennzeichnet, dafl er opak ist, Poren 

35 enthalt. bei einer Wandstarke von 1 mm seine 

direkte spektrale Transmission im Wellenlan- 
genbereich von X = 190 nm bis X = 2650 nm 
praktisch konstant ist und unterhalb von 10 % 
liegt, und daS er eine Dichte aufweist, die 

40 wenigstens 2,15 g/cm 3 betragt 

2. Formkdrper nach Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet, dafi mindestens 80 % der Poren 
eine maximale Porenabmessung von weniger 

45 als 20 um aufweisen. 

3. Formkdrper nach den Anspruchen 1 Oder 2, 
dadurch gekennzeichnet, dafl sein Porengehalt 
im Bereich von 0,5 bis 2,5 % pro Volumenein- 

50 heit betragt. 

4. Formkdrper nach einem der Anspruche 1 bis 

3, dadurch gekennzeichnet, dafl er eine Wand- 
starke im Bereich von 1 bis 1 00 mm aufweist. 

55 

5. Formkdrper nach einem der AnsprOche 1 bis 

4, dadurch gekennzeichnet, daS er als Hohl- 
kdrper ausgebildet ist. 
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6. Formkorper nach Anspruch 5, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB er als Flansch ausgebildet 
ist. 

7. Formkorper nach Anspruch 5, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB er als TiegeJ ausgebildet ist. 

8. Verfahren zum Herstellen eines gasundurch- 
lassigen Formkorpers aus amorphem Silizium- 
dioxid, der eine chemische Reinheit von min- 
destens 99,9 % besitzt und dessen Cristobalit- 
gehalt hochstens 1 % betragt, wobei als Aus- 
gangsmaterial amorphes Quarzglas einer Rein- 
heit von mindestens 99,9 % zu einem Pulver 
mit einer TeilchengroBe unter 70 um zerklei- 
nert, und ein Schlicker bereitgestellt, der 
Schlicker zur Erzeugung eines Formkorper- 
Rohlings in eine porose, dem Formkorper ent- 
sprechende Form eingefullt und darin eine vor- 
bestimmte Zeit belassen, nach Entfernen der 
Form der Formkorper-Rohling getrocknet und 
anschlieflend in einem Ofen auf eine Tempera- 
tur Ober 1200 *C erhitzt und danach abgekuhlt 
wird, dadurch gekennzeichnet, dafi zur Herstel- 
lung eines opaken, Poren enthaltenden Form- 
korpers, dessen direkte spektrale Transmission 
bei einer Wandstarke von 1 mm im Wellenlan- 
genbereich X = 190 nm bis» X = 2650 nm 
praktisch konstant und unterhalb von 10 % 
liegt, der Schlicker vor dem Einfullen in die 
porose Form wahrend einer Zeitdauer von 1 
bis 240 h durch fortwahrendes Inbewegunghal- 
ten stabilisiert, der trockene Formkorper-Roh- 
ling im Ofen mit einer Aufheizgeschwindigkeit 
von 5 bis 60.K/min auf eine Sintertemperatur 
im Bereich von 1350 bis 1450 *C aufgeheizt, 
einer Temperatur von uber 1300 *C wahrend 
einer Zeitdauer von mindestens 40 min. ausge- 
setzt und der gesinterte Formkorper mit einer 
Abkuhlgeschwindigkeit von mehr als 5 K/min 
bis auf eine Temperatur von etwa 1000 *C 
abgekuhlt wird. 

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafl der Schlicker vor dem Einfullen 
in die Form kurzzeitig einem Vakuum ausge- 
setzt wird. 

10. Verfahren nach einem der Anspruche 8 oder 9, 
dadurch gekennzeichnet, daB wahrend des 
Einfullens des Schlickers in die Form und/oder 
seines Belassens in der Form zwischen freier 
Schlickeroberflache und nicht mit Schlicker be- 
netzter AuBenoberflache der Form eine Druck- 
differenz aufrechterhalten wird, derart, daB der 
Druck an der AuBenoberflache niedriger als an 
der freien Schlickeroberflache ist. 



11. Verfahren nach Anspruch 10, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB an der AuBenoberflache der 
Form ein Druck von weniger als 0,8 bar auf- 
rechterhalten wird. 

5 

12. Verfahren nach den Anspruchen 10 oder 11, 
dadurch gekennzeichnet, daB die Form in ei- 
nen Behalter eingesetzt wird, der auf einem 
Druck unter Atmospharendruck gehalten wird. 

10 

13. Verfahren nach einem der Anspruche 8 bis 12, 
dadurch gekennzeichnet, dafi der Schlicker zur 
Bildung eines Formkorper-Roh lings fur eine 
Zeitdauer von 5 bis 400 min in der Form 

75 belassen wird. 

14. Verfahren nach einem der Anspruche 8 bis 13, 
dadurch gekennzeichnet, daB der Formkorper- 
Rohling zur Trocknung von Raumtemperatur 

20 auf etwa 300 • C erhitzt wird. 

15. Verfahren nach Anspruch 14, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafi die Temperatur stufenweise auf 
300 "C erhoht wird. 

25 

16. Verfahren nach Anspruch 15, dadurch gekenn- 
zeichnet. dafi die Hone der Temperaturstufen 
im Temperaturbereich unterhalb 100 'C nied- 
riger als im Temperaturbereich von 100 bis 

30 300 • C gewahlt wird. 

17. Verfahren nach einem der Anspruche 8 bis 16, 
dadurch gekennzeichnet, dafi die Trocknung 
des Formkorper-Rohlings unter Vakuum durch- 

35 gefuhrt wird. 

18. Verfahren nach einem der Anspruche 8 bis 17, 
dadurch gekennzeichnet, daB der getrocknete 
Formkorper-Rohling wahrend einer Zeitdauer 

40 von 30 bis 200 min einer Temperatur im Be- 

reich von 900 bis 1100 *C ausgesetzt wird. 

19. Verfahren nach einem der Anspruche 8 bis 18, 
dadurch gekennzeichnet, dafi der Formkorper- 

45 Rohling auf der Sintertemperatur wahrend ei- 

ner Zeitdauer gehalten wird, die um so langer 
ist je grofier die Aufheizgeschwindigkeit ist. 

20. Verfahren nach einem der Anspruche 8 bis 19, 
so daduruch gekennzeichnet, daB zur Hochtempe- 

ratursinterung des Formkorper-Rohlings im 
Ofen eine oxidierende Atmosphare aufrecher- 
halten wird. 

55 21. Verfahren nach einem der Anspruche 8 bis 20, 
dadurch gekennzeichnet, daB vom abgekUhlten 
Formkorper eine dunne rauhe Sinteroberfla- 
chenschicht mechanisch oder durch kurzzeiti- 
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ge Behandlung mittels Fluorwasserstoffsaure 
abgetragen wird. 

22. Verfahren nach einem der Anspruche 8 bis 21 , 
dadurch gekennzeichnet, dafi als Schlicker ein 5 
solcher mit einem pH-Wert im Bereich von 3 

bis 5 in die Form eingefiillt wird. 

23. Verfahren nach einem der Anspruche 8 bis '21, 
dadurch gekennzeichnet. daS als Ausgangsma- w 
terial Quarzglasabfalle eingesetzt werden. 
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Ausgangsmaterial 



Zerkleinerung (Mahlen) 



Schlicker 



Stabilislerung 



stabllislerter Schlicker 



Fonngebung (G1e8en) 



Formkorper-Rohl i ng 



Trocknung 



getrockneter 
Formkorper-Rohl 1 ng 



thennische Behandlung 



Fonnkorper 



Fig. 3 
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AB DE 4338807 C UPAB : 20050103 

A moulding (I) made of amorphous Si02 has a chemical purity of 99.9% and 
contains at most 1% cristobalite . The moulding is gas - impermeable , opaque, 
contains pores, and has a wall thickness of at least 1 mm. Its direct 
spectral transmission, at a wall thickness of 1 mm, is practically 
constant from 190-2650 nm. The density of (I) is 2.15 g/cm3 . The prodn. of 
(I) is also claimed. 

USE - (I) can be used for casting tubes for continuous casting of 
steel or non-ferrous metals, cores for high quality cast parts, crucible 
for pulling of crystals, and flanges for diffusion tubes. 

ADVANTAGE - (I) has high cold bending strength, low heat 
conductivity, and low heat reflection. 
Dwg.1/5 



